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Abstract Of EP1 31 2599 

Separation of mixture of amine(s), water, iow-boiiing fraction and optionally high-boiiing fraction includes 
optional distillative separation of low and high-boiling fractions, extraction of mixture with aqueous sodium 
hydroxide solution; and distillation of resultant aqueous-organic phase to recover anhydrous amine(s) 
from sump or side in separation part of column and amine/water azeotrope. <??>Separatlon of a mixture 
containing amine(s) (I), water, low-boiling fraction (II) and optionally high-boiling fraction (III) comprises: 
<??>(i) optional distillative separation of a first low-boiling fraction; <??>(ii) optional distillative separation 
of a first high-boiling fraction; <??>(iii) extraction of the mixture with aqueous sodium hydroxide (NaOH) 
solution, giving a first aqueous phase containing NaOH solution and a second aqueous-organic phase 
(IV) containing amines, other low-boiling fractions and optionally other high-boiling fractions; and <??>(iv) 
distillation of the aqueous-organic phase to recover anhydrous amines as sump discharge or side 
discharge in the separation part of the column, an amine/water azeotrope, which is recycled to (iii), as 
side discharge in the concentration part and further low-boiling fraction as top discharge. 
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(54) Verfahren zur Auftrennung von wasserhaltigen Rohamingemlschen aus der Aminsynthese 



(57) Verfahren zur Auftrennung eines aminhaltlgen 
Gemischs, das ein Oder mehrere Amine, Wasser, 
Leichtsieder und gegebenenfalls Schwersieder enthalt, 
mit den Schritten (i) bis (v): 

(i) gegebenenfalls destillative Abtrennung einer (er- 
sten) Leichtsiederfraktion von dem anninhaltigen 
Gemlsch, 

(ii) gegebenenfalls destillative Abtrennung einer 
(ersten) Schwerslederfraktion von dem aminhalti- 
gen Gemlsch, 



(Iv) Destination der wassrig-organischen zweiten 
Phase unterGewlnnung von im wesentlichen was- 
serfreiem Amin als Sumpfabzug oder Seitenabzug 
im Abtriebsteil der Destillationskolonne, einem 
Amin/Wasser-Azeotrop als Seitenabzug im Ver- 
starkungsteil der Kolonne und einer (weiteren) 
Leichtsiederfraktion als Kopfabzug, und Ruckfuh- 
rung des Amin/Wasser-Azeotrops in den Extrakti- 
onsschritt (iii), 

(V) gegebenenfalls weitere Aufreinigung oder Auf- 
trennung des im wesentlichen wasserfrelen Amins. 
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(iii) Exlraktion des aminhaltlgen Gemischs mit Na- 
tronlauge unter Gewinnung einer wassrigen, Na- 
tronlauge enthaltenden ersten Phase und einer 
wassrig-organischen, Amin, (weitere) Leichtsieder 
und gegebenenfalls (weitere) Schwersieder enthal- 
tenden zweiten Phase, 
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Beschreibung 

[0001] Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Auftrennung eines Gemischs, das ein oder mehrere Amine, Wasser 
Leichtsieder und gegebenenfalls Schwersieder enthalt. 

5 [0002] Bei der Umsetzung von Amnnoniak, prinnaren oder sekundaren Aminen mit Alkoholen oder mit Aldehyden in 
Gegenwart von Wasserstoff entsteht als Reaktionsprodukt unter anderem Wasser welches hauf ig mit dem gebildeten 
Produkt-Amin ein azeotrop siedendes AminA/Vasser-Gemisch bildet. Daneben liegen in dem Produktgemisch Leicht- 
sieder mit niedrigerem Siedepunkt als dem des Amin/Wasser-Azeotrops, beispielsweise unumgesetzter Ammoniak 
Oder Edukt-Amin, und Schwersieder mit hoherem Siedepunkt als dem des Produkt-Amins, beispielsweise hohermo- 

10 lekulare Nebenprodukte, vor. 

[0003] GB 1 ,102,370 beschreibt ein Verfahren der Ext raktivdesti Nation eines EthylendiaminAA/asser-Gemischs, bei 
dem in einer ersten Destillationskolonne das EthylenA/Vasser-Rohgemisch verdampft und der aufsteigende Dampf mit 
im Gegenstrom flieBender wassriger Natronlauge in Kontakt gebracht wird. Am Kopf der ersten Kolonne wird ein was- 
seramnes Ethylendlamln/Wasser-Gemlsch mit einer Aminkonzentratlon oberhalb des azeotropen Punktes erhalten, 

15 das in einer zweiten Kolonne durch eintache Rektifikation weiter aufdestilliert wird. Am Kopf der zweiten Kolonne wird 
reines Ethylendiamin erhalten, am Sumpf der zweiten Kolonne ein EthylendiaminA/Vasser-Gemisch, das mit dem Roh- 
gemlsch verelnigt und in die Extraktivdestillation zuruckgefuhrt wird. 

[0004] DE-A 29 02 302 beschreibt ein Verfahren zur Trennung von Ethylamin-Gemischen, bei dem ein Diethylamin. 
Triethylamin, Ethanol, Wasser und gegebenenfalls Monoethylamin enthaltendes Gemisch mil Wasser und einem mit 
20 Wasser nicht mischbaren Losungsmittel extrahiert wird, wobei eine wassrige und eine mit Wasser nicht mischbare 
Phase erhalten werden. Die beiden Phasen werden getrennt und destillativ weiter aufgearbeitet. Als mit Wasser nicht 
mischbare Losungsmittel werden n-Butan, n-Hexan und Cumol eingesetzt. 

[0005] DE-A 27 23 474 beschreibt ein Verfahren zur Auftrennung eines Wasser Mono-, Di- und Triethylamin enthal- 
tenden Gemischs, bei dem durch Destination ein im wesentlichen wasserfreies Gemisch aus Mono- und Diethylamin 
25 und Triethylamin abgetrennt und durch Destination Monoethylamin von dem wasserfreien Gemisch aus Mono- und 
Diethylamin abgetrennt wird. 

[0006] EP-A 0 881 211 beschreibt ein Verfahren zur Herstellung von wasserfreiem 2-Amino-1-methoxypropan, bei 
dem in eInem Extraktionsschritt ein 2-Amino-1-methoxypropan enthaltendes wassriges Reaktionsgemisch mit Natron- 
lauge unter Ausbildung einer Natronlauge enthaltenden wassrigen Phase und einer 1-Amino-1-methoxypropan ent- 
30 haltenden Phase versetzt wird, die wassrige Phase abgetrennt und In einem Destillatlonsschritt die 2-Amino-1-me- 
thoxypropan enthaltende Phase destilliert wird, wobei zuerst ein Azeotrop aus Wasser und 2-Amino-1 -methoxypropan 
gewonnen wird, das in den Extraktionsschritt zuruckgefuhrt wird, und dann wasserfreies 2-Amlno-1 -methoxypropan 
gewonnen wird. 

[0007] Aufgabe der Erfindung ist, ein verbessertes Verfahren zur Auftrennung von wasserhaltigen Rohamlngeml- 
35 schen aus der Aminsynthese bereltzustellen, das fur eine Vielzahl unterschiedllcher Rohamingemische geeignet ist. 
[0008] Gelost wird die Aufgabe durch ein Verfahren zur Auftrennung eines aminhaltigen Gemischs, das ein oder 
mehrere Amine, Wasser, Leichtsieder und gegebenenfalls Schwersieder enthalt, mit den Schritten (i) bis (v): 

(i) gegebenenfalls destillative Abtrennung einer (ersten) Leichtsiederfraktion von dem aminhaltigen Gemisch, 

40 

(il) gegebenenfalls destillative Abtrennung einer (ersten) Schwersiederfraktion von dem aminhaltigen Gemisch, 

(lii) Extraktlon des aminhaltigen Gemischs mit Natronlauge unter Gewinnung einer wassrigen, Natronlauge ent- 
haltenden ersten Phase und einer wassrig-organlschen, Amin, (weitere) Leichtsieder und gegebenenfalls (weitere) 
'*5 Schwersieder enthaltenden zweiten Phase, 

(iv) Destination der wassrig-organischen zweiten Phase unter Gewinnung von Im wesentlichen wasserfreiem Amin 
als Sumpfabzug oder Seitenabzug im Abtriebsteil der Destillationskolonne, einem AminA/Vasser-Azeotrop als Sei- 
tenabzug im Verstarkungsteil der Kolonne und einer (weiteren) Leichtsiederfraktion als Kopfabzug, und Ruckfuh- 

50 rung des Amin/Wasser-Azeotrops in den Extraktionsschritt (ill), 

(v) gegebenenfalls weitere Aufreinigung oder Auftrennung des im wesentlichen wasserfreien Amins. 

[0009] Das Verfahren wird kontinuierlich durchgefuhrt. Durch die Entnahme einer Leichtsiederfraktion als Kopfabzug 
55 der Destillationskolonne in Schritt (Iv) wird eine Anreicherung von Leichtsiedem durch die Ruckfuhrung von Amin/ 
Wasser-Azeotrop In den Extraktionsschritt (iii) bei kontinuierlicher Betriebsweise vennleden. Unter "Amin" wird auch 
ein Gemisch aus mehreren Aminen verstanden. 

[0010] Optional kann vor dem Extraktionsschritt (III) eine Schwerslederabtrennung (II) durchgefuhrt werden. bevor- 
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7ugt wird sie durchgefuhrt. Uberraschender Weise wird dadurch die unerwQnschte Bildung von Feststoffen im Extrak- 
tlonsschritt (iii) vermieden. 

[0011] Der Schwersiederabtrennung (ii) kann eine erste Leichtsiederabtrennung (i) vorgeschaltet sein. Bevorzugt 
wird diese durchgefuhrt. insbesondere wenn bei der Aminsynthese mit einem Oberschuss an Edukt-Amin gearbeitet 
5 wird. 

[0012] !m wesentlichen wasserfreles Amin kann Im Destlllationsschritt (iii) als Sumpfabzugoderaberals Seitenabzug 
im Abtriebsteil der Destillationskolonne erhalten warden. Besonders bevorzugt ist eine Verfahrensvariante, bei der im 
wesentlichen wasserfreies Amin als Seitenabzug im Abtriebsteil der Kolonne gewonnen und weitere Schwersleder 
enthaltendes Amin als Sumpfabzug gewonnen werden, wobel dieser Sumpfabzug in die Schwersiederabtrennung (ii) 
10 zuruckgefuhrt wird. 

[0013] Das im Destillationsschritt (iv) anfallende, im wesentlichen wasserfreie Amin kann in einem nachgeschalteten 
Destillationsschritt (v) welter aufgereinlgt werden oder aufgetrennt werden. Ein solcher Destillationsschritt ist zur Ge- 
winnung der reinen Amine erforderlich, wenn das Ausgangsgemisch zwei oder mehr Amine enthalt, die mit Wasser 
Azeotrope mit stark ahnlichem Siedepunkt bilden. Beispiele hlertiir sind Azeotrope, deren Sledepunkte sich urn nicht 
15 mehr als 10 °C unterscheiden. 

[0014] Nachstehend werden zwei Ausfuhrungsformen der Erflndung naher eriautert, 

[0015] Unter Bezugnahme auf Figur 1 wird der aufzutrennende Reaktionsaustrag der Aminherstellung als Zustrom 
1 einer Leichtsiederabtrennungkolonne a zugefuhrt. Leichtsiedersind beisplelswelse unumgesetztes Edukt-Amin. Die 
Leichtsiederabtrennungskolonne wird im allgemeinen bei einem Druck von 1 bis 40 bar absolut, bevorzugt von 1 0 bis 
20 30 bar absolut, und einer Temperatur von im allgemeinen 20 - 300°C, bevorzugt von 30 bis 250 °C betrieben. Die Zahl 
der theoretischen Stufen betragt im allgemeinen 3 bis 80, bevorzugt 10 bis 30. 

[0016] Am Kopf der Leichtsiederkolonne fallt ein GroBteil der Leichtsieder als Kopfabzugsstrom 2 an, der in die 
Aminsynthese zuruckgefuhrt werden kann. Der Sumpfabzugsstrom 3 wird der Schwersiederabtrennungkolonne b mit 
im allgemeinen 3 bis 80, bevorzugt 1 0 bis 30 theoretischen Stufen zugefuhrt und bei einem Druck von im allgemeinen 

25 0,15 bis 40 bar absolut, bevorzugt 1 bis 5 bar absolut, und einer Temperatur von im allgemeinen -20 bis 300 °C, 
bevorzugt 30 bis 250 °C destilliert. Als Sumpfabzugsstrom 4 fallen Schwersleder an, die aus dem Verfahren ausge- 
schleust werden. Schwersleder sind beispielsweise Nebenprodukte mit hoherem Molekulargewicht als die gewunsch- 
ten Produkt-Amine. Als Kopfabzugsstrom 5 fallt ein AminA/Vasser-Azeotrop an, das noch Spuren von Leichtsiedern 
und Schwersiedern enthalt. Durch die Schwersiederabtrennung kommt es nicht zu einer Mulmbildung im nachgeschal- 

30 teten Extraktor c. 

[0017] Der Kopfabzugsstrom 5 wird mit dem Seitenabzugstrom 9 der Azeotropabtrennungskolonne d vereinigt und 
dem Extraktor c zugefuhrt. Der Extraktor c kann ein- oder mehrstufig ausgebildet sein. Ein einstufiger Extraktor c Ist 
beispielsweise ein einzelner Mixer-Settler- Extraktor. Mehrstufige Extraktoren c sind beispielsweise Extraktionskolon- 
nen Oder Extraktorkaskaden. Als Extraktionskolonnen eignen sich beispielsweise Fullkorper-, Siebboden-, Kaskaden-, 

35 Pulsations-, Rotations- und Zentrifugalkolonnen. Eine Extraktorkaskade sind beispielsweise mehrere hintereinander 
geschaltete Mixer-Settler-Extraktoren, die auch platzsparend als Turmextraktor oder Kastenextraktor ausgefuhrt sein 
konnen. Vorzugsweise ist der Extraktor c mehrstufig, besonders bevorzugt eine Gegenstrom-Extraktionskolonne mit 
im allgemeinen 1 bis 25, bevorzugt 4 bis 10 theoretischen Trennstufen. Diese wird im allgemeinen bei einem Druck 
betrieben. bei dem alle Komponenten des Extraktionsgemischs oberhalb ihres Siedepunktes vorliegen. Die Temperatur 

40 wird so gewahlt. dass kelne der Komponenten des Extraktionsgemischs oberhalb ihres Siedepunktes vorliegt, und 
sich ferner eine Viskositat der beiden Phasen einstellt. bei der eine DIspergierung der beiden Phasen problemlos 
moglich ist. Die Temperatur betragt im allgemeinen 5 bis 200 bevorzugt 20 bis 70 ''C, beispielsweise 40 bis 50 "C, 
Natronlauge wird als Zustrom 6 zugegeben. Im allgemeinen betragt die Konzentration der Natronlauge 1 bis 75 Gew.- 
%, bevorzugt 25 bis 50 Gew.-%. Nach Phasentrennung wird die wassrige. Natronlauge enthaltende Phase als Abstrom 

45 7 aus dem Verfahren ausgeschleust. 

[0018] Die wassrig-organische, Amin enthaltende Phase wird als Strom 8 der Azeotropabtrennungkolonne d zuge- 
fuhrt. Die Azeotropabtrennungskolonne welst Im allgemeinen 3 bis 80, vorzugsweise 10 bis 30 Iheoretlsche Stufen 
auf und wird im allgemeinen bei einem Druck von 1 bis 40 bar, bevorzugt 2 bis 8 bar und einer Temperatur von -20 bis 
300 "C, bevorzugt 50 bis 1 20 °C betrieben. Im Verstarkungsteil dieser Kolonne wird als Seitenabzugsstrom 9 ein Amin/ 

50 Wasser-Azeotrop erhalten und mit dem Kopfabzugsstrom 5 der Schwersiederabtrennung vereinigt. Als Kopfabzugs- 
strom 10 werden weitere Leichtsieder ertialten. Als Sumpfabzugsstrom 11 wird wasserfreies Amin erhalten, das noch 
Spuren von Schwersiedern enthalten kann. Der Sumpfabzugsstrom 11 kann In der Relndestlllationskolonne e welter 
auf destilliert werden, wobel reines Amin als Kopfabzugsstrom 12 und weitere Schwersleder als Sumpfabzugsstrom 
13 erhalten werden. 

55 [0019] Unter Bezugnahme auf Figur 2 wird eine Variante des oben beschriebenen Verfahrens eriautert. Dabei wird 
der Azeotropabtrenungskolonne wasserfreies Amin nicht als Sumpfabzugsstrom, sondern als Seitenabzugsstrom 12 
entnommen. Als Sumpfabzugsstrom 11 wird ein Amin mit erhohtem Gehalt an Schwersiedern entnommen, mit dem 
Sumpfabzugsstrom 3 der Leichsiederabtrennung vereinigt und in die Schwersiederabtrennung zuruckgefuhrt. Vor- 
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zugsweise betragt der Sumpfabzugsstrom 11 0,1 bis 20 Gew.-% der Summe der Strome 11 und 12. 
[0020] Der Seitenabzugsstrom 11 kann in einer nachgeschalteten Reindestillationskolonne weiter aufgetrennt wer- 
den. Dies ist zur Gewinnung reiner Amine erforderiich, wenn im Ausgangsgemisch zwei Oder mehr Amine vorliegen, 
die mit Wasser Azeotrope mit stark ahnlichen Siedepunkten bilden. Belspiele fiir solche Gemische sind N-Methylmor- 
pholin/N-Ethylmorpholln/Wasser Pyrollidin/N-Methylpyrollidin/Wasser und Piperidin/N-Methylpiperidin/Wasser. 
[0021] Die nach dem erfindungsgemaBen Verfahren aufzutrennenden Ausgangsgemische konnen in ihrer Zusam- 
mensetzung stark variieren und enthalten im allgemeinen pro mol Produkt-Amin 0 bis 9 mol, bevorzugt 0 bis 3 mol 
Leichtsieder, 1 bis 10 mol, bevorzugt 1 bis 4 mol Wasser und, bezogen auf die Summe aller Komponenten des Aus- 
gangsgemischs, 2 bis 20 Gew.-% Schwersieder. 

[0022] Belspiele fiir nach dem erfindungsgemaBen Verfahren aufzutrennende Ausgangsgemische sInd: 

die bei der Herstellung von DImethylpropylamIn aus DImethylamin und Propionaldehyd In Gegenwart von Was- 
serstoff Oder aus DImethylamin und Propanol erhaltenen Produktgemische. Diese konnen als Leichtsieder unum- 
gesetztes Dimethylamin sowie ausdiesem durch Disproportlonierung gebildetes Monomethylamin und Trimethyl- 
amln enthalten. Wird bei der Herstellung von Propionaldehyd ausgegangen, kann das Ausgangsgemisch die durch 
Reaktion von 2 Molekulen Propionaldehyd und nachfolgende Aminierung und/oder Hydrierung gebildeten Verbin- 
dungen 2-Methylpent-2-enaldehyd, 2-Methylvaleraldehyd, Dimethyl(2-methylpent-2-enyl)amln und Dimethyl 
(2-methylpentyl)amin als Schwersieder enthalten. 

das bei der Herstellung von Piperidin aus 1 ,5-Pentandioi und Ammoniak erhattene Produktgemisch. Dieses kann 
als Leichtsieder unumgesetzten Ammoniak enthalten. Als Schwersieder konnen 2-Methylpentandiol, Dipiperidi- 
nylpentan und 2-Methylpiperidin enthalten sein, 

das bei der Herstellung von N-Methylpiperidin aus 1 ,5-Pentandioi und Methylamin anfallende Produktgemisch. 
Als Leichtsieder konnen alle oben genannten Methylamine enthalten sein. Schwersieder sind beispielsweise die 
Reaktionsprodukte von 1 ,5-Pentandiol mit einem oder zwei Molekulen Dimethylamin. 

das bei der Herstellung von Morpholin aus Diethylenglykol und Ammoniak anfallende Produktgemisch. Leichtsie- 
der ist Ammoniak, Schwersieder ist beispielsweise Dimorpholinodiglykol. 

das bei der Herstellung von N-Methylmorpholin aus Diethylenglykol und Methylamin anfallende Produktgemisch. 
Als Leichtsieder konnen alle oben genannten Methylamine enthalten sein. Schwersieder sind beispielsweise die 
Reaktionsprodukte von Diethylenglykol mit einem oder zwei Molekulen Dimethylamin. 

das bei der Herstellung von Pyrollidin aus 1 ,4-Butandiol und Ammoniak erhaltene Produktgemisch. Leichsieder 
ist Ammoniak, Schwersieder beispielsweise die durch weitere Umsetzung von gebildetem Pyrrolidin mit unumge- 
setztem 1 ,4-Butandiol gebildeten Produkte. 

das bei der Herstellung von N-Methylpyrollidin aus 1 ,4-Butandiol und Methylamin erhaltene Produktgemisch. Als 
Leichtsieder konnen alle oben genannten Methylamine enthalten sein. Schwersieder sind beispielsweise die Re- 
aktionsprodukte von 1 ,4-Butandiol mit einem oder zwei Molekulen Dimethylamin. 

[0023] Die Erfindung wird durch das nachstehende Beispiel naher eriautert. 

Beispiel 

[0024] Das bei der Synthese von Piperidin aus Ammoniak und Pentandiol erhaltene Produktgemisch wird nach dem 
Verfahren gemaB Figur 1 aufbereitet. Der Massenstrom und die Zusammensetzung des Ausgangsgemischs (Strom 
1) sowie der anderen bei der Aufarbeitung auftretenden Strome sind in der nachfolgenden Tabelle angegeben. Das 
Gemisch wird bei 21 bar in einer Lefchtsiederabtrennungskolonne mit 22 theoretischen Boden destilliert. Am Kopf der 
Kolonne wird Ammoniak abgezogen (Strom 2). Die Sumpflemperatur betragt 204 *»C. Die Kopftemperatur betragt 46 
°C. Der Sumpfaustrag der Leichtsiederkolonne (Strom 3) wird anschlieBend in einer Schwersiederabtrennungskolonne 
mit 25 theoretischen Boden bei 1 bar aufdestilliert. Am Sumpf wird ein Strom, der hauptsachlich DIpiperidinylpentan, 
2-Methylpiperidin und 2-Methylpentandioi enthalt, abgezogen (Strom 4). Der Kopfabzug (Strom 5) enthalt Wasser, 
Piperidin und 2-Methylpiperidin. Die Sumpftemperatur betragt 1 76 "C. Die Kopftemperatur betragt 95 ^C. Der Kopfab- 
zugsstrom der Schwersiederabtrennungskolonne wird mit dem Seitenabzugsstrom (Strom 9) der Azeotropdestillati- 
onskolonne vereinigt und der bei Normaldruck arbeitenden Extraktlonskolonne mit 10 theoretischen Trennstufen zu- 
gefuhrt. Die Extraktion wird bei Nomrialdruck mit 50 gew.-%-iger Natronlauge durchgefuhrt. die am Kopf der Extrakti- 
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onskolonne zugegeben wird. Die Sumpftemperatur betragt 55 ^'C. Die Kopftemperatur betragt 39 '*C. Als organische 
Phase wird am Kopf der Extraktionskolonne ein wasserarmes Gemisch mit einem Restwassergehalt von 2 Massen- 
prozent von Piperidin und 2-Methylpiperidin abgezogen (Strom 8), das der Azeotropdestillatlpnskolonne mIt 18 theo- 
retischen Boden zugefuhrt wird. Diese arbeitet bei Normaldruck. Die Sumpftemperatur betragt 113 **C. Die Kopftem- 

5 peratur betragt 95 ^'C. Am dritten Boden von oben werden im Seitenabzug das Azeotrop Wasser/Piperidin und Spuren 
von 2-Methy!piperldin (Strom 9) abgezogen und mitdem Kopfabzugsstrom der Schwersiederabtrennung vereinigt. Der 
Sumpfabzugsstrom (Strom 11) der Azeotropdestillationskolonne wird der bei Normaldruck arbeitenden Reindestillati- 
onskolonne zugefuhrt. Am Kopf der Reindestillalionskolonne fallt der Produktstrom an, dessen Hauptkomponente Pipe- 
ridin ist (Strom 12). Am Sumpf wird ein Strom (Strom 13) abgetrennt, der hauptsachlich 2-Methylpiperidin enthalt. Die 

10 Sumpftemperatur betragt 123 Die Kopftemperatur betragt 109 °C. Das Verfahren wurde uber einen Zeitraum von 
40 Tagen ohne Feststoffbildung in der Extraktionskolonne und ohne Aufpegelung von Leichtsiedern durchgefuhrt. 
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Patentanspriiche 

1 . Verfahren zur Auftrennung eines aminhaltlgen Gemischs, das ein oder mehrere Amine, Wasser Leichtsieder und 
gegebenenfalls Schwersleder enthalt. mit den Schritten (i) bis (v): 

5 

(i) gegebenenfalls destillatlve Abtrennung einer (ersten) Leichtsiederfraktion von dem aminhaltlgen Gemisch, 

(il) gegebenenfalls destillatlve Abtrennung einer (ersten) Schwersiederfraktion von dem aminhaltlgen Ge- 
misch, 

10 

(iii) Extraktion des aminhaltigen Gemischs mit Natronlauge unter Gewinnung einer wassrigen, Natronlauge 
enthaltenden ersten Phase und einer wassrig-organischen, Amin, (weitere) Leichtsieder und gegebenenfalls 
(weitere) Schwersieder enthaltenden zweiten Phase, 

15 (iv) Destination der wassrig-organischen zweiten Phase unter Gewinnung von im wesentlichen wasserf reiem 

Amin ais Sumpfabzug oder Seitenabzug Im Abtriebsteil der Destillationskotonne, einem Amin/Wasser-Azeo- 
trop als Seitenabzug im Verstarkungsteil der Kolonne und einer (weiteren) Leichtsiederfraktion als Kopfabzug, 
und Ruckfuhrung des Amin/Wasser-Azeotrops In den Extraktionsschritt (iii), 

20 (v) gegebenenfalls weitere Aufreinigung oder Auftrennung des im wesentlichen wasserfreien Amins. 

2. Verfahren nach Anspruch 1 , dadurch gekennzeichnet, dass Schritt (ii) durchgefuhrt wird. 

3. Verfahren nach Anspruch 2, dadurch gekennzeichnet, dass in Schritt (iv) im wesentlichen wasserfreies Amin 
25 als Seitenabzug im Abtriebsteil der Kolonne gewonnen wird und weitere Schwersieder enthaltendes Amin als 

Sumpfabzug gewonnen wird und dieser Sumpfabzug in Schritt (ii) zunuckgefuhrt wird. 

4. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, dass der Extraktionsschritt (Iii) mehrstufig 
als Gegenstromextraktion in einer Extraktionskolonne mit 1 bis 25 theoretischen Trennstufen durchgefuhrt wird. 

30 

5. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, dass der Destillationsschritt (iv) in einer 
Destillationskolonne mit 3 bis 80 Stufen bei einem Druck von 1 bis 40 bar und einer Temperatur von -20 bis 300 
**C durchgefuhrt wird. 

35 6. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet, dass das aufzutrennende Gemisch das 
bei derHerstellung von Dimethylpropylamin aus Dimethylamin und Propionaldehyd in Gegenwart von Wasserstoff 
Oder aus Dimethylamin und Propanol erhaltene Produktgemisch ist. 

7. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet, dass das aufzutrennende Gemisch das 
-^0 bei der Herstellung von Piperidin bzw. N-Methylpiperidin aus 1 .5-Pentandiol und Ammoniak bzw. Methylamin er- 
haltene Produktgemisch ist. 

8. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet, dass das aufzutrennende Gemisch das 
bei der Herstellung von Morpholin bzw. N-Methy!morpholin aus Diethylenglykol und Ammoniak bzw. Methylamin 

■^5 anfallende Produktgemisch ist. 

9. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet, dass das aufzutrennende Gemisch das 
bei der Herstellung von Pyrollidin bzw. N-Methylpyrollidin aus 1 ,4-Butandiol und Ammoniak bzw. Methylamin er- 
haltene Produktgemisch ist. 

50 
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